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La presente invention concerne les compositons 
produc trices de gaz ; elle a aussi pour objet un precede 
pour preparer des articles moules par compression a partir 
desdites compositions. 

5 Recemment, on s'est considerablement interes- 

se a la mise au point de moyens surs pour proteger un 
passager du choc, dans un vehicule a Vitesse elevee telle 
qu'une automobile. A part la ceinture de securite, on 
a propose un dispositif formant sac protecteur selon lequel 
un sac plie est rapidement gonfle at deploye , au moment 

10 d*un-choc du a one collision ou accident, dans une automobile, 
pour empecher le passage- de cette automobile d'etre projete 
violemment centre le volant, le tableau de bord ou une autre 
structure de 1 * automobile . 

L'une des sources de gaz que I'on utilise de pre- 

15 ference pour le gonflage du sac est constitu^par une com- 
position chimique generatrice de gaz , se presentant a I'etat 
solide , etant donne que le volume requis pour contenir une 
telle composition solide est plus petit que celui correspon- 
dant a un liquide ou gaz comprime , qu ' un recipient resistant 

20 a la pression n'est pas necessaire, et que la vitesse de 

production du gaz peut etre facilement controlee ou regulee. 

La demajideresse a deja propose une composition 
chimique generatrice de gaz- comprenant ( I ) . au moins un 
azide metallique choisi dans le groupe forme par les azides 

25 "de metaux alcalins, les azides de metaux alcalino-terreux. 
et lee hydroxy- azides metalliques de f ormule generale 
M (OH)^ (N dans laquelle M represente le magnesium, 

le strontium, le zinc, le bore, 1' aluminium , ie silicium, 
•etain, le titane, le zirconium, le magnesium, le chrome, 

30 le cobalt ou le nickel, (m + n) represent^tla valence atomi- 
que de M, et m et n representetchacun un nombre positif , 
et (II) au moins un agent oxydant ou une composition de com- 
bustion comprenant au moins un agent oxydant et au moins un 
agent reducteur. Ces azides metalliques produisent non seu- 

35 lement une grande quantite d* azote gazeux moleculaire non 
toxique seul par d ecomposition , mais aussi ils sont 
stables dans 1 * intervalle de temperatures mis en oeuvre et ils 
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sont aptes a se decomposer d'une maniere appropriee par ignition. 
Cependant, parmi ces azides metalligues, les azides de 
. metaux alcalino-terreux sont remarquablement sensibles au 
frottement ou friction et au choc et lis s ' enf lamment 
5 facilement dans certains cas , de sorte que leur manipulation 

exige les plus grandes precautions . En outre, de nombreux 
agents oxydants et compositions de combustion qui sont 
incorpores dans la composition productrice de gaz afin 
d'obtenir une vitesse de production de gaz qui soit controlee 
ou regulee, sont hautement sensibles au frottement ou 
10 friction et au choc en eux memes . En consequence, 1' addi- 
tion d'un azide de metal alcalino-terreux entraine tout 
au plus Olaccroissement de la sensibilite de la composition 
generatrice de gaz au frottement et au choc. Ainsi, meme 
lorsque les azides alcalino-terreux et les hydroxy-azides 
15 metalliques de sensibilite relativement faible sont emplo- 
yes, la composition generatrice de gaz comprenant un 
agent oxydant ou une composition de combustion a sa sensi- 
bilite au frottement et au choc accrue, ce qui cause sou- 
vent des problemes de manipulation embarrassants . 
20 Afin de maintenir constante la vitesse de production 

du gaz, il est necessaire que chacun des constituants des 
compositions productrices de gaz soit moule sous la forme 
d* articles mis en forme. Puisqu'il existe une probabilite 
elevee pour que la composition productrice de gaz soit 
25 exposee a des vibrations importantes et a des variations 
importantes de temperatures se produisant sur une longue 
duree, pendant le stockage dans une automobile, il est 
souhaitable que les articles mis en forme soient solides ou 
consistants et durables afin de ne pas entrainer une fluctu- 
30 ation de la vitesse de production de gaz sur une longue 

duree. En ce qui concerne le procede de moulage des compo- 
sitons productrices de gaz, on peut concevoir que le mou- 
lage par compression, par exemple en c omprimfe est celui que 
I'on prefere le plus afin de produire des articles ayant une 
35 forme bien determinee, solide et non modifiable dans le 
temps. Lorsqu'on moule par compression , dans une machine 
de fabrication de comprimes ou analogue , une composition 
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pulveruiente constituee d ^ au mcins un azide aietallique et 
d'au moins un agent d'oxydation, la composition s^enflacmne 
habitueliement en raison du frottement entre la surface la- 
terals du comprime et celle d'un mortier au moment du de- 
chargement du comprime par un pilon descendant, apres com- 
pression. Meme en utilisant des combinaisons speciales 
d'azides metalliques et d ' agents oxydants, les comprimes re- 
sultants , qui sont en petit nombre, ne presentent pas one 
durete uniforme. On observe egalement une separation de 
phase des comprimes et 1 ' elimination, par rupture, du bord 
superieur de ceux -ci, et ainsi/ il est tres difficile d » ob- 
tenir des comprimes de forme parfaite. 

II a ete aussi propose par la demanderesse un pro- 
cede de preparation d» articles mis en forme , lequel pro- 
cede comprend I'addition de 0,05 a 5 parties en poids d^uxi- 
compose de poids moleculaire el eve , type, caoutchouc , ayant 
une elasticity du type du caoutchouc, a 100 parties de la 
composition generatrice de gaz comme decrit plus haut (de- 
mande de brevet japonais n^ 91.075/1972), Ce precede est 
efficace pour produire d'une maniere tres sure un article 
mis en forme ayant une bonne durete mais, lorsqu'on produit 
un gaz par combustion des comprimes obtenus a partir de ladit 
composition generatrice de gaz, on detecte dans le r^sidu de 
combustion des cyanures ayant une toxicite elevee . Quoique , 
lorsque des resines de silicones sont employees en tant aue 
-compose type caoutchouc , la quantite de cyanures soit tres 
faible, la production de cyanures meme en tres petite quan- 
tite doit etre empechee, 

Conformement a la presente invention, il est propose 
une composition productrice de gaz qui comprend : 

(I) au moins un' azide metallique choisi dans le 
groupe forme par les sides de m^taux alca2in , les azides 
de metaux alcalino-terreux et les lydroxy -azides metalliques 
de formule generale M (OH)^(N^)^ dans laquelle M represente 
le magnesium, le calcium, le strontium , le zinc, le bore 
I'aluminium, le silicium , l^etain, le titane , le zirconium 
le magnesium, le chrome, le cobalt ou le nickel ; (m -f n) re- 
presented une vaJence atomique de M ; et m et n representent 
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Chacon ufi nombre positif ; 

(II) au moins. un agent oxydant cu una composition de 
combustion comprenant au moins un agent oxydant et au moins 
un agent reducteur ; et 
5 (III) au moins un compose choisi dans le groupe 

forme par : 

dans laquelle M represente le lithium , le sodium, 
le potassium, le strontium, le magnesium, ou le calcium; 
X est 1 ou 1 ; p et q representent zero ou un nombre 
positif , respectivement , mais p et q ne sont pas si- 
multanement z6to ; r est un nombre positif ; et s 
est zero ou un rombre positif ; 
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- le chlorure de potassium , le bromure de potassium^ 
le chlorure de calcium, le bromure de sodium, le bromure de 
strontium et I'hydroxyde de strontium ; 

en une quantite allant d* environ 0,5 a 30 parties en 
poids pour 100 parties en poids du total de I'azide metalli- 
que (I) et de 1' agent oxydant ou composition de combustion 
(II). 

Les compositions productrices de gaz de la presente 
invention produisent substantiellement seulement des gaz et 
residue de combustion non toxiques et la d^composj.tion de 
celles-ci peut etre effectuee a une vitesse controlee- ou 
predeterminee de f agon a provoquer le gonflage du sac protec- 
teur en une duree de 1 ' ordre de 20 a 80 millisecondes a 
partir du moment du choc de collision d ' un v^hicole k vitesse 
^levee comme une automobile, egalement sans risque de com- 
bustion desdites compositions generatrices de gaz par frot- 
tement et choc lors du moulage, ces compositions pouvant don- 
ner des articles mis en f orme^generateurs de gaz, tels que 
des comprimes, qui supportent d. ' importantes vibrations et 
d*importants changements de temperature lorsqu'ils sont 
stockes ou conserves dans une automobile pendant une longue 
duree. 

Comme exemples d'azides de metaux alcalirfe et d'azides 
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de metaux alcalino-terreux , on peut citer Tazide de lithium, 
I'azlde de sodium, I'azide de potassium , I'azide de magne- 
sium, l^azide de calcium, I'azide de strontium et I'azide 
de baryum. Les hydroxy- azides metalliques representes 
par la formule M(OH)^{N^)^ comprennant par exemple , 
Mg(0H)^^2 (N3)Q^g ; .A1(0H),^2(%>0.8 Ca(OH)'^ ^ /N^)^^^ 

et ils peuvent etre prepares sous forme de poudre . solide 
par un precede comprenant 1' addition goutte a goutte de 
H^SO^ concentre a une solution aqueuse d'azide de sodium 
a 1* ebullition pour produire I'azide d'hydrogene , la disso- 
lution dudit azide d'hydrogene dans de l*eau refroidie, puis 
1* addition d'hydroxyde metallique a la solution aqueuse 
resultante et enfin 1 ' evaporation de 1 ' eau et de I'exces 
d'azide d'hydrogene de celle-ci . Ainsi, par introduction 
du groupe hydroxy dans les azides metalliques pour remplacer 
une partie du metal par un groupe hydroxy , on peut aussi 
employer un metal qui ne peut etre utilise sous forme d'azide 
metallique en raison de sa sensibilite trop elevee a la cha- 
leur et au choc. 

Parmi les azides metalliques precites, 1 'azide^ stron- 
tium, I'azide de baryum et I'azide de sodium sont partictalie- 
rement excellents par le fait qu'ils n'entrainent pas de 
combustion explosive ou de combustion violente dans un reci- 
pient ferme par le fait qu'ils sont thermiquement stables, 

Comme exemples d' agents- oxydants appropries, on peut 
citer les sels d'acide halogenes tels que le perchlorate de 
lithium, le perchlorate de potassium, le perchlorate d'aimnonium, 
le perchlorate de sodium, le chlorate de potassium et le 
bromate de potassium, des nitrates comme le nitrate de potassium 
et le nitrate de baryum ; des peroxydes metalliques comme 
le peroxyde de lithium, le peroxyde de sodium, le peroxyde 
de potassium, le peroxyde de baryum et le peroyxde de plomb; 
des oxydes metalliques comine le bioxyde de manganese, le 
tetra-oxyde de tri-plomb, 1 ' oxyde de plomb, le trioxyde de 
chrome, I'oxyde ferrique (Fe^O^) et I'oxyde ferreux - ferrique 
de fer (Fe^O^). On peut aussi employer des melanges de ces 
composes. Parmi ces agents oxydants , on emplDie de preference 
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du point de vue de la non^toxicite , de la non-hygroscopicite , 
de la stabilite chimique et de la stabilite thermique , le 
perchlorate de potassium, le nitrate de potassium , l*oxyde 
ferrique et I'oxyde f erreux-f errique (oxyde magndtique 
5 de f er) . 

Les compositions de combustion qui sont employees 
avec les azides metalliques comprennent au moins un agent 
oxydant , comme decrit plus haut , et au moins un agent 
reducteur. 

10 Comme exemple d * agents reducteurs , on peut citer 

des metaux tels que le zirconium, le magnesium, le bore, 
l*aluminium, le silicium, le f erro-siliaum, le titane et 
le manganese. 

La composition de combustion peut en outre contenir 
des poudres telles que de la poudre noire, de la poudre sans 

15 fumee, de I'acide picrique et du trinitrotoluene, ainsi 

que des melanges de divers polymeres et d ' un agent oxydant 
en une quantite telle que ne soient pas grandement modifies 
ou affectes la composition generatrice de gaz , la temperature 
de production du gaz et le residu de combustion de ladite 

20 composition. 

La quantite d ' agents oxydants ou de composition 
de combustion peut varier en fonction de facteurs tels que 
1 'agent d'oxydation et la composition de combustion choisis . 
ne produisent pas un gaz toxique et que la temperature de 

25 production du gaz ne s'eleve pas trop haut, c*est-a-dire en- 
dessous d* environ 1 500 °C. En general, cependant, la quantite 
precitee est dans I'intervalle allant d ' environ 1 a 50 
parties en poids pour 100 parties d'azide m^tallique - 

La quantite de compose (III) peut varier en fonction 

30 de facteurs tels que I'azide .metallique, 1* agent d * oxyda- 
tion ou la composition de combustion choisis ou le rapport 
de I'azide metallique a 1' agent d*oxydation ou a la com- 
position de combustion employe. D'une manietre typique , 
cependant, cette quantite est dans I'intervalle allant d * en- 

35 viron 0,5 a 30 parties en poids pour 100 parties du total 

d'azide metallique et d' agent oxydant ou composition de combus- 
tion. Lorsque cette quantite est inferieure a 0,5 partie en poids, 
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les effets souhaites sent a peine obtenus. D'aute part, des 
quantites superieures a 30 parties accroissent beaucoup trop, 
d'une maniere desavantageuse , le volume et le poids de 
la composition productrice de gaz puisque le compose (III) 
ne produit pas en lui meme un gaz . 

La dimension optimale de particules du compose (III) 
varie en fonction de la nature et des dimensions de particu- 
les de l»azide metallique, de 1' agent d ' oxydation ou de 
la composition de combustion, ainsi que des autres additifs 
choisis. En general, plus les dimensions de particule sont 
petites , plus les effets souhaites sont accrus. 

Les composes de formule (Al^O-)^(M^O) (SiO:,) .sH^O 
^ ^:?pxq2r2 
peuvent etre des composes naturels ou des composes synthe- 

tiques et ils comprennent, par exemple , des verr^ de sili- 
cate alcalins ,sous forme de solutioiB aque us as cone entrees 

ou de solides, tels que (Na^O)^ (SiO^)^. sH^O ; (K^O) (SiO^) .sH 

^q<cr<i 2q 2 r 

^■'^■*"2*^^q^^^*^2^r'^^2^ ' va de 1 a 4 et de preference de 

2 a 4 ; ( AI2O3 ) p( SiO^)^. sH^O ; (MgO)^( SiO^)^- sH^O ; 

(Al203)p(MgO)^(Si02)^.sH20 ; (Al2O3)p(K20)^(Si02)^.sH20 ; 

(Al203)p(Na20)^(Si02)^.sH20 ; (Al^O^ )p(CaO) ^ (Si02)^.sH20 ; 

et les melanges de ces composes. Cependant , 1' addition de 
SiO^, pulverulejite , qui correspond ap = oetq = o, accroit 
la sensibilite au frottement et la sensibilite au choc de 
la composition productrice de gaz, quoique son aptitude 
au moulage soit amelioree, et ainsi les effets souhaites des 
composes de la formule precedente se sont rpveles in^endus . 
En particulier, lorsque M est le magnesium. Inaptitude au 
moulage tend a diminuer lorsque les quantjlBs s * accroissent , 
la quantite etant de preference d*au moins 5 parties . Lorsque 
p est egal a zero, I'effet de dimensions des particules 
devient remarquable. 

De plus, la composition generatrice de gaz peut contenir 
des agents liants tels que de hauts polymeres du type caout- 
chouc ou elastomeres comprenant les caoutchoucs de butadiene, 
les caoutchoucs butadiene-styrene et les caoutchoucs 

de silicone, des catalyseurs pour favoriser cu activer la 
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combuiion et des stabilisants . 

En general, les compositions productrices de 
gaz peuvent etre employees sous la forme de granules , 
granules, boulettes, comprimes ou analogues, et particu- 
. 5 lierement sous la forme de comprimes, ces comprimes pouvant 
etre generalement prepares en melangeant les constitxiants 
pulvaulents de la composition productrice de gaz, dans leur 
etat pulveinilent, et en moulant par compression le melange 
resultant pour former des comprimes au moyen d*une machine 
10 de fabrication de comprimes. 

II a maintenant ete decouvert que, lorsque 
de 1 * eau est ajoutee a la composition g^neratrice de gaz, 
le melange resultant peut etre moule en granul es et que , 
de plus, les granul es deaqueHs 1 * eau est ^li mi nee par chauf- 
^S fage peuvent etre moulds par compression en des articles 
tels que des comprimes ayant une excellente durete et ce , 
SEins inflammation. 

La quantite d • eau peut varier dans de larges 
limites en fonction de :&.cteurs tels que la solubilite dans 
20 l*eau de la composition productrice de gaz et le procede 

de preparation des granules qui est employe. En outre, lorsque 
I'azide metallique est redissous dans 1 * eau , le metal est 
susceptible d'etre remplace par un autre metal et ainsi 
. lazide metallique devient chimiquement instable. En cons^- 
25 quence, on pr^f^re utiliser de plus petites quantit^s 

d*eau. D'une maniere typique, la quantite d ' eau est dans 
I'intervalle allant d* environ 7 a 300 parties en poids 
pour 100 parties de composition generatrice de gaz. 

Afin d*accroitre encore la stabilite chimique des 
30 azides m^talliques, on pref^re employer un milieu organique 

soluble dans ou miscible a I'eau en une quantity allant d' en- 
viron 7 a 300 parties en poids pour 100 parties de composition 
productrices de gaz. 

L' addition du milieu organique a I'eau peut 
35 ameliorer, de la maniere que l*on desire le plus, la durete 
des granules de la composition productrice de gaz en vue du 
moulage par compression, Ainsi, la separation de phase des 
articles moules par compression tels que les comprimes et 
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1' enlevement par cassure du bord des articles moules par 
compression peuvent etre avantageusement empeches . 

Comme exemples de milieux organiques appropries , 
on peut citer les alcools aliphatiques ayant 1 a 5 atomes 
de carbone tels que I'alcool methylique, l*alcool ethylique, 
I'alcool n-propylic :: I'alcool isopropylique , I'alcool 
n-butylique, I'alcool n-hexylique ; les cetones aliphatiques 
ayant 3 a 5 atomes de carbone tels que 1* acetone , la methyle- 
thylcetone, la diethylcetone ; et les e-&Brs aliphatiques 
ayant 2 a 5 atomes de carbone comme 1' ether methylique, 
1* ether ethylique, et le methylethylether . 

L'azide metallique est legerement instable 
vis a vis de 1 * eau et considerablement instable en milieu 
acide. Aussi, lorsque l*azide metallique a l*etat humide est 

mis en contact avec un metal tel que le cuivre, le plomb , 
I'argent ou des alliages de ces metaux, 1 * odeur de decompo- 
sition de I'azide metallique est pergiB et la decoloration 
de cet azide est observ^. En consequence, le contact de l*azide 
metallique avec de tels metaux ou alliages au ccurs de la 
formation de granules et de comprimes doit etre evite autant 
que possible, Cependant, il a ete aussi decouvert que, 
lorsqu*on ajoute un compose alcalin a l*eau ou a un melange 
d'eau et de milieu organique , 1' odeur de decomposition et 
la decoloration de 1* azide metallique pouvaient etre reduites. 

Comme exemples de c omposfe alcalins , on peut 
-citer l»hydroxyde de lithium, l*hydroxyde de sodium, I'hydro- 
xyde de potassium, I'hydroxyde. de strontium, 1 * hydroxyde 
de baryum, le carbonate de lithium, le carbonate de sodium, 
le carbonate de potassium, le carbonate de strontium, le 
bicarbonate ou carbonate acide de lithium, le bicarbonate 
ou carbonate acide de sodium et le bicarbonate ou carbonate 
acide de potassium. 

Les quantites de compose alcalin sont de 
preference d* environ 0, 1 a 5 parties en poids pour 100 parties 
en poids de la composition productrice de gaz . 

Tous precedes classiques de formation de granules 
de la composition generatrice de gaz par addition d ' eau ou 
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d^une solution mixte d'eau et d*an milieu ou agent organique 
peuvent etre employes. Par exemple, I'eau ou une solution 
eau-milieu organique est uniformement ajoutee aujc constituants 
pulverulents de la composition generatrice de gaz par 
pulverisation ou par d'autres moyens et le melange resultant 
est intimement melange tout en controlant la viscosite du- 
dit melange , lequel est ensuite passe a travers une toile ou gaz 
constituee de metal ou de fibres ou a travers une plaque 
possedant une pluralites de trous , sous pression, pour 
obtenir des granules. La composition gener^ice de gaz pul- 
verulente peut aussi etre extrud^e, a l^etat humide, a tra- 
vers une.fente ou plaque possedant- une pluralite de trous, 
au moyen d'un dispositif d' extrusion. On peut aissi employer 
un precede de granulation fluidisee de flottement de la com- 
position productrice de gaz pulverulente par soufflage d'air 
et pulverisation sur celle-ci d'eau ou d'une solution me- 
langee d'eau et de milieu organique , pour former des granu- 
les. Ee compose alcalin peut etre soit melange avec la compo- 
sition generatrice <te gaz avant granulation, soit dissoute dans 
l*eau ou dans la solution eau - milieu organque . 

Les granules sont ensuite secbes a une tempera- 
ture allantde la temperature ambiante a environ 120° C, 
pendant 10 minutes a 48 heures. La dimension maximale de 
particules des granules pour le moulage par compression corres- 
pond de preference a la dimension des mailles d'un tamis 
classique Tyler n° 10. 

Les granules ainsi obtenus sont aoumis au moulage 
par compression a une pression qui correspond typiquement 
a une force de 50 kg a 20.000 kg par comprime et de prefe- 
rence d' environ 100 a 1000 kg par comprime pour obtenir 
lesdits comprim^s. 

L' invention sera maintenant illustree par les 
exemples ci-apres qui sont donnes a titre non limitatif ; 
sauf indication contraire, toutes les parties sont exprimees 
en poids. 
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Exexple 1 . 

On melange intimement dans un melangeur plan^- 
taire en acier inoxydatle , du type "Shinagawa" , pendant 
5 minutes, 95 parties d'azide de strontium, 5 parties 
de perchlprate de potassium, 5 parties de silicate de 
Doagnesium-aluminium /~ ^-^2^3 ^ ®^ poids).MgO ( = 10 ^ 

en poids). Si02 (=36 9^ en poids) -H^O (= 23 fo en poids)^ 
et 20 parties d'eau, et on extrude le melange resultant a 
travers une toile de fils metalliques, en acier inc^dable , 
a 40 mailles / 2,54 cm , pour obtenir des granules. Ces 
granules sent sechee ensuite a 60^ C, dans un secheur a 
air tres chaud, pendant 3 heures. Lorsqu'on utilise une 
toile metallique en fil de cuivre , de 40 mailles / 2,54 cm 
au lieu de la toile precitee en acier inoxydable, les granu- 
les resultant prennent une coloration jaune. 

Les granules sent soumis au moulage par compres- 
sion pour donner des comprimes de . 5 mm de diametre et 
de 2 mm d'epaisseur , au moyen d*\ine machine rotative de 
fabrication de comprimes ( connue sous 3a denomination commer- 
ciale "RTS-9", disponible aupres de la Kikusui Manufacturing 
Co., Limited), sans auciine inflammation. Ces comprimes 
ainsi produits ont un lustre ou brillant de surface lege- 
rement. imparfait et on observe la cassure du bord de seule— 
ment tres peu de comprimes ; la resistance a la ruptur^e 
de ces comprimes est de. 2,0 kg. 

Dans un recipjait de combustion en fer, de forme 

3 

cylindrique et d * une capacite de 150 cm , dont la parol 
laterale est perforee de 100 trous circulaires d ' echappement 
de gaz , d'un diametre de 4 mm chacun, espaces d'une maniere 
uniforme, tandis que le cote externe de ladite parol late- 
rale est munie d'une couche filtrante de 15 toiles de fils 
en acier inoxydable (armure toile) de 100 mailles/ 

2,54 cm on introduit 200 g: . desdits comprimes et deux 
tubes d ' inflammation, chacun contenant 0,2 g d'une composi- 
tion d ' inflammation ou ignition cpnstituee de 15 5^ en poids 
de bore et de 85 ^ en poids de nitrate de potassium. 

Le recipient resultant est fixe dans un sac 
cylindrique plie, en polycaprolactame , ayant un volume de 
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70 litres et on envoie dans les tubes d * inflammation un 
courant continu d' environ 2 amperes pour enflanimer la com- 
position d 'ignition et ensuite la composition productrice 
de gaz , c'est-a-dire les comprimes , ' de sorte que le gaz ainsi 
produit gonfle et deploie le sac, 

Conf ormement a one courbe press ion- teii?B re- 
lative au contenu du sac, ^tablie au moyen d'un appareil 
de mesure des efforts, on determine la duree jusqu*a ce 
que la pression relative interne du sac atteigne 0,2 kg/cm^, 
cette duree etant de 30 millisecondes . 

On d^monte ensuite le recipient de combustion 
et on recueille le residu de combustion, a la suite de 
quoi on anal yse quant i tat ivement la quantite d'ions cyanure 
selon la methode de la norme japonaise JIS K0102, laquelle 
quantite est d'au plus 0,2 p. p.m. 

Exemple de comparaison N° i . 

On melange, intimement dans une machine de pulveri- 
sation et de melange en acier inoxydable , du type Ishikawa, 
pendant 30 minutes, 95 parties d'azide de strontium et 
5 parties de perchlorate de potassium et on soumet le me- 
lange resultant a un moulage par compression pour obtenir 
des comprimes de la meme man! ere que dans 1' exemple 1. 
Trois a quatre mouvements alternatifs de descente et de 
montee des pilons entrainent 1 ' inflammation et on observe 
1 * elimination par cassure du bord des comprimes resultan-fe. 

Exemple de comparaison N°2 . 

On melange intimement , au moyen d'une machine de 
pulverisation et de melange , en acier inoxydable, du type 
Ishikawa, pendant une heure, 95 parties d'azide de strontium, 
5 parties de perchlorate de potassium, 2 parties d'un caout- 
chouc styrene - butadiene avec un rapport molaire du styrene 
au butadiene de 40 a 60 , et 100 parties 'de toluene , et 
on extrude le melange resultant a travers une toile en fils 
d' acier inoxydable de 40 mailles / 2,54 cm pour obtenir des 
granules. Ces granules sent ensuite sechds a 60° 0 dans un 
dispositif de sechage a air trhe chaud, pendant 3 heures . 
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Ces granules sont soumis a la compression par 
moulage pour donner des. comprimes d ' un diametre de 5 mm et 
d 'uneepaisseur de 2mm par la meme machine rotative de fa- 
brication de comprimes que dans 1 ' exemple 1 , sans aucune 
inflammation. Les comprimes ainsi obtenus ont --un lustre 
de surface et le bord des comprimes n'est pas casse . La 
resistance a la rupture des comprimes est de 2,5 kg. 

De la meme maniere que dans 1» exemple 1, les com- 
primes sont soumis a la combustion et on determine, par 
analyse quantitative , la quantite d'ions cyanure dans le 
residu de combustion/ laquelle est de 0,82^^ enpoids. 
Exemple 2. 

On melange completement, de la meme maniere que 
dans l^exemple de comparaison 1, 85 parties d • azide de stron- 
tium, 3 parties de bore , 12 parties de nitrate de potassium, 
5 parties de silicate d*aluminium synthetique /~ Al^O (=9 9^ 
en poids).Si02 ^=^1 % en poids),H20 (= 39 % en poids)_7, le 
compose alcalin, I'eau et I'alcool methylique en une quanti- 
te donnee dans le tableau 1 , et on extrude chacun des melan- 
ges resultants a travers une toile de fils de cuivre , de 80 
mailles / 2,54 cm , pour obtenir des granules. Ces granules 
sont ensuite seches de la meme maniere que dans 1' exemple 1, 
Les degres de decoloration des granules sont donnes dans le 
tableau 1 . En utilisatensuite ces granules, on prepare des 
comprimes de la meme maniere que dans 1' exemple 1. L' aptitude 
de ces melanges a donner des comprimes et la resistance a 
la rupture de ceux-ci sont donnes dans le tableau 1 . 
Exemple de comparaison 3. 

30 melange compld^ment, a I'etat pulverulent, 

, 85 parties d' aside de strontium, 3 parties de bore et 

12 parties de nitrate de potassium et on soumet le melange 
resultant au moulage par compression de la mgrne maniere que 
dansTexemple 1, pour obtenir des " comprimes . On effectue 

55 ensuite 1rois a quatre mouvements alternatif s de descente .et 
de montee des pilons , ce qui entraine 1 ' inflammation . La se- 
paration de phase des comprimes et 1 * elimination par cassure 
du bord des comprimes sont observees . 
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Exemple 5. 

On melange intimement 90 parties d'azide de sodium, 
2 parties de zirconium, 8 parties de nitrate de pdassium, 
8 parties de silicate de lithium (fabrique par la firme 
5 Nisan Chemical Co., Limited) , 30 parties d ' eau et 70 par- 
ties de chacun des milieux organiques donnes dans le tableau 
2 et on utilise chacun des melanges resultants , de fagon a 
produire des granules et, a partir de ceux -ci, des comprimes, 
de la meme maniere que dans 1* exemple 1. Les resultats 
10 sont donnes dans le tableau 2. 

Exemple 4. 

On melange intimement dans une machine de pulve- 
risation et de melange en acier inoxydable, du type Ishikawa, 
pendant 30 minutes, 90 parties d*azide de baryum, 3 parties 
de bore, 7 parties de perchlorate de potassium, 100 parties 
d * eau,etin verre soluble dans l*eau (connu sous la denomina- 
tion commerciale "n° 3"? fabrique par Kishida Chemical 
Co., limited; pour lequel p = 0, r/q = 3,1a5,3), en une 
quantite donnee dans le tableau 3* ainsi que 5 parties de 
silicate de lithium ; on utilise le melange resultant 
pour produire des granules de la meme maniere que dans 1 'exem- 
ple 1 . 

Ces granules sont soumis au moulage par com- 
pression pour donnercfes comprimes d ' un diametre de 2 mm 
et d'une epaisseur de 3 mm en utilisant une machine de fabica- 
tion de comprimes a coup simpl (connue sous la denomination 
commerciale "2B-T", fabriqude par Kikusui Manufacturing 
Co., Ltd). Les resultats sont donnes dans le tableau 3. 

Exemple 5- 

30 ^ 

On melange intimement , pendant une he.ure , dans 

une machine de pulverisation et de melange du i^e Ishika^ra, 

en acier inoxydable, 100 parties d'azide de strontium , 

20 parties d*eau, 80 parties d'alcool mdthylique et m verre 

35 aqueux ("H° 2", fabrique par Kishida Chetdical Co., Limited; 

p=o, r/q = 2,4a2,6)en une quantity donnee dans le tableau 

4, et on extrude chacun des melanges resultants a travers 

un cylindre ayant un pluralite de trous traversant ledit 
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cylindre et ayant un diametrede 1,5 mm, au moyen d'une 
machine de granulation a usages multiples , pour experimenta- 
tion (denomination ccmmerciale "HU-C . G.N, T. " , fabriquee 
par Hata Ironworks , Limited), pour obtenir des granules. 

5 Ces granules sent ensuite seches a 50 ^ C dans un disposi- 
tif de sechage a air tres chaud, pendant 5 heures. 

-Ces granules sont moules en comprim^s d'un diametre 
de 6 aim et d*une epaisseur de 2,5 mm par la meme machine de 
fabrication de comprimes que dans I'exemple 4. Les resultats 

10 sont representes dans le tableau 4. 
Exemple 6. 

On melange intimement , de la meme maniere que dans 
l*exempxe de comparaison 1, 70 parties d'azide de sodium, 

4 parties de bore , 27, 5 parties de perchl orate de potassium, 

5 parties du -meme silicate d ' aluminium synthetique que dans 
l*exemple 2, 0,3 partie de carbonate de sodium et chacune 
des solutions melangees d'eau et d' acetone donnees dans le 
tableau 5, dans la quantite iiidiquee sur ce tableau, et on 
utilise chacun des melanges resultanfe pour produire des granu- 
les et ensuite des comprimes, de la mame maniere que dans 

1* exemple 1. Les resultats sont donnes dans le tableau 5. 
Exemple 7. ' 

On melange intimenent, de la meme maniere que dans 
25 1' exemple de comparaison 1, 80 parties d'azide de strontium, 
■,0,7 parties de bore, 2,3 parties de alicium, 13 parties de 

tetra-oxyde de tri-plomb, 4 parties de silicate de magnesium- 
aluminium (Al20^.M^0. 23102- XH^O, ^'abrique -par Fuji Chemical 
Industiy Co., Limited), 5 parties du meme verre- aqueux que 
dans 1* exemple 5 et chacune des solutions melangees d'eau 
et de methanol dans la quantite indiquee dans le tableau 6, 
a la suite de quoi on extrude chacun des melanges resultants 
a travers une plaque ayant une pluralite de trous qui la 
traversent , d'un diametre de 1,5 mm, au moyen d'une machine 
de fabrication de granules (denomination ccmmerciale "EXD-60" , 
fabriquee par Fuji Powder Co., Limited) pour donner des gra- 
nules , a la suite de quoi on seche ces granules a 60° C 
dans un dispositif de chauffage a air tres chaud, pendant 
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3 heures. Les granules resultant sont moules en compriraes 
d'un diametre de 6 mm et d'une epaisseur de 2,5 mm par la 
meme machine de fabrication de comprimes que dans I'exemple 
4. Les resultats sont donnes dans le tableau 6, 
Example 8 

On melange intimement , a I'etat pulverulent, 
80 parties d'azide de strontium , 4 parties de bore, 16 
parties de perchlorate de potassium et 5 parties de sili- 
cate, d 'aluminium sythetique ayant passe a travers un tamis 
de 325 mailles / 2,54 cm (fabrique par Takeda Chemical 
Industry Co., Limited) et on moule le melange resultant 
en comprim© cylindriqu^d *un diametre de 5 nun et d'une epais- 
seur de 2 mm par la meme machine de fabrication de comprimes 
que dans 1 ' exemple 4 , sans observer aucune inf lanimation pen- 
dans la fabrication. On observe pendant la fabrication des 
comprimes, un leger collage du melange pulverulent auc pilons . 
La resistance a la rupture des comprimes resultants est de 
2,0 kg. 

La sensibilite au frottement ou friction et 
la sensibilite au choc par chute d'un marteau, pour la compo- 
sition productrice de gaz, a I'etat pulverulent, sont donnees 
dans le tableau 7. 

Dans un recipient de combustion en fer, cylindri- 
que et d'une capacite de 150 cm^, pourvu d'une plaque for- 
mant couvercle et ayant 100 trous circulaires d'un diametre 
de 4 mm repartis a intervalles reguliers, on introduit de 
maniere etanche 200 g des comprimes et un tube d 'Ignition, 
a la suite de quoi on soumet le recipient a un essai de vibra- 
tion, pendant 20 heures sous une acceleration ciaximale 
de 1950 cm/s a une frequence de 1 5 Hz au moyen d'un dispo- 
sitif d' experimentation producteur d^^vibrations (fabrique ' 
par Ito Precision Co., limited). 0,5 en poids du 

total des comprimes passe a travers un tamis de 20 mailles/cm^ 

Dans un recipient de combustion en fer, cylindri- 
que et d'une capacite de 1 50 ' cm-^ , dnnt la parol laterale 
est perforee de 100 trous circulaires de sortie de gaz , d'un 
diametre de 4 mm, tandis que le cote externe de .cette parol 
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iaterale est muni d*une couche de toiles ou gaz mdalliques 
en acier inoxydable, comme indique dans le tableau 8, 
on introduit 200 g des comprinies, una tete de fusion 
a tricinate' et (teax tubes d 'ignition , chacun contenant 

5 0,2 g de bore et du nitrate de potassium dans un rapport 

ponderal de 15 a 85- Le recipient est adapte ou place dans 
un sac cylindrique plie, en polycaprolactame , ayant un vo- 
lume de 70 litres , a la suite de quoi on envoie dans les 
tubes d*jgnition un courant continu d' environ 2 amperes pour 

10 enflammer la composition d 'Ignition et ensuite les comprimes , 
de sorte que du gaz est produit qui gonfle et deploie le 
sac . La duree requise pour que la pression relative interne 
du sac att eigne 0,2 kg/cm est de 22 millisecondes , tandis 
que la duree pour que la pression interieure dans le sac 

15 atteigne la valeur maximale est de 45 millisecondes. 

On demonte ensaite le recipient de combustion 
et on recueille le residu de combustion, a la suite de quoi 
on determine , par analyse quantitative, la quantite d*ions 
cyanure et la quantite de residu metallique. Les resxaltats 

20 sont donnes dans le idileau 9. 

La composition du gaz dans le sac apres son deploie- 
ment est donne dans le tableau 10. L* azote, l*oxygene, I'oxyde 
de carbone, le methane et le gaz carbonique sont analyses 
quantitativement en recueillant le gaz dans le sac immedia- 

25 tement apres son deploiement, au moyen d*une seringue, 

et en analysant ce gaz par un -chromatographe a gaz du type 
a conductibilite thermique (fabrique par Shimazu 
Manufacturing- Co. ,\ Ltd) . Dans ce cas , on epaploie une colonne 
de charbon actif pour le gaz carbonique et une colonne de 

30 tamis mol^culaire 5A pour les gaz residuels. Pour le mono- 
oxyde d* azote et le dioxyde d* azote, on recueille 50 cm^ 
du gaz. dans le sac , immediatement apres son deploiement, 
au moyen d*une seringue et on 1' analyse selon la methode 
de la norme japonaise JIS KOI 04. Pour le cyanure d'hydrogene, 

35 on aspire 50 cm"^ du gaz dans le sac au moyen d'une ppmpe a 

vide , a travers une solution aqueuse d'hydroxyde d'amonium 
a 2 % , et I'ion cyanure absorbe dans cette solution est analyse 
selon la methode de la norme japonaise JIS K 0102. 
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Pour 1' analyse du residu metalliqe , on a ajoute 
au residu de combustion 5 oil d*acide chloii^rique concentre, 
7,5 DLL d'acide nitrique concentre et 5 ml d * eau et on a 
chauffe le melange pendant 10 a 20 minutes. Apres enlevement 
5 des substances qui flottaient, la solution de melange a ete 
diluee avec de 1 ' eau jusqu'a 250 ml et analysee avec on 
spectroscope a absorption atomique ( fabrique par Hitachi- 
Perkinelmer CO. , Limited) . 

Afin de determiner la quantite de residu de com- 
10 bustion qui a passee a travers la couche de tissus ou gazes 
en fils et qui s ' eg; echappee dans le sac, on a aspire 10 
litres de gaz dans le sac apres gonflage et deploiement , 
au moyen d ' une pompe a vide avec un d^bit d' aspiration de 
10 litres / mn pour les faire passer a travers un papier-*- 
15 filtre a pores tres fins pour enlevement de poussiere, 
et la quantite de residu recueillie sur le papier— filtre 
a ete pes^j ce qui a donn€ 20 mg . 

Exemple de comparaison n° 4 
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On a intimement melange , dans leur etat pulveru- 
lent , 80 parties d'azide de strontium, 4 parties de bore et 
16 parties de perchlorate de potassium et on a moule le melan- 
ge resultant en comprimes cylindriques d*un diametre de 5 
ml et d'une epaisseur de 2 mm, de la meme maniere que dans 
I'exemple 4. Lorsque les comprimes ayant ete soumis a la com- 
pression ont ete decharges par le pilon inferieur, la plupart 
d'entre eujc se sent enflammes en raison du f rottement . Meme 
si 1 ' inflammation ne se produisait pas, ce qui arrivait 
rarement, on n'obtenait pas de comprimes de forme parfaite. 
La sensibilite au frottement et la sensibilite au choc par 
chute .d*un marteau pour le melange pulverulent avant la for- 
mation de comprimes sont donnees dans le tableau 7. 

Exemple de comparaison N°5- 

On melange intimement , de la meme maniere que dans 
l^exemple de comparaison 1, 80 parties d'azide de strontium, 
4 parties 'de bore, 16 parties de perchlorate de potassium, 
2 parties d ' un caoutchouc styrene - butadiene constitue 
de styrene et de butadiene dans un rapport ponderal de 40 a 60 et 
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20 partierde ioluene , et on a fait passer le melange resul- 
tant a travers une toile en fils d'acier inoxydatle de 40 
aiailles / 2,54 ck au moyen d'une spatule de caoutchouc pour 
obtenir des granules, a la suite de quoi ces granules ont 
5 ete sechee pendant 10. heures a 60° C dans de I'air tres 
chaiid . 

Les granules resultant ont ete moiiles en comprimes 
de la meme maniere que dans I'exemple 8 sans aucune inflamma- 

10 tion . La resistance a rupture des comprimes etait de 0,8 kg. 
La sensibilite au frottement et la sensibility au choc par ' 
chute d-un marteau pour ce melange, avant formation des 
comprimes, sont donnees dans le tableau 7. 

De la meme maniere que dans I'exemple 8, on a gonfle 

15 le sac et on I'a deploye , en utilisant 200 g des comprimes, 
a la suite de quoi on a analyse quantitativement la composi- 
tion du gaz dans le sac et la quantite d'ions cyanure dans 
le residu de combustion . Les resultats sont donnds dans les 
tableaux 9 et 10. 

20 Exemple 9. 

On melange intimement 80 parties d'azide de strontium , 
8 parties de zirconium, 12 parties de perchlorate de potassium 
et 3 parties de silicate de magnesium (eonnu sous la denomina- 
tion commerciale "Hifiller Talc N° 16"; dimensions de particu- 
les : passage a travers un tamis de 325 mailles / 2,54 cm ; 
produit fabrique par Matsumura Industry Co. Limited), et' 
on a moule le melange resultant en comprimes de la mgme 
maniere que dans I'exemple 8, sans aucune inflammation. La 
resistance a la rupture des comprimes etait de 1,5 kg. La 
sensibilite au frottement et la sensibilite au choc par chute 
d'un marteau pour ce melange, avant la formation de comprimes, 
sont donnees dans le tableau 11. 

De la meme maniere que dans I'exemple 8, on gonfle 
le sac et on le deploie , en utilisant 200 g des comprimes . 
La duree requise jusqu'a ce que la pression relative interne 
35 du sac atteigne 0,2 kg/ cm^ etait de 22 millisecondes tandis 
que la duree requise jusqu'a ce que cette pression interne 
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atteigne sa valeur maximale etait de 43 millisecohdes . 

On a analyse quantitativement la quantite d ' ions cyaJiure dans 

le residu de combustion et celle-ci etait d'au plus 

0,2 p.p.m. 

^ Exemple de comparaison n° 6- 

On a r^pete 1* exemple 9 pour obtenir des comprimes, 
mais onn'apas employe de silicate de magnesium. 
Quatre a dix mouvements altematifs de descente et de montee 
des pilons ont entraine 1 * inflammation dea comprimes ; les 
10 comprimes resiiltants ne presentaient pas de lustre dans leur 
zone laterale tandis que 1 * on a observe une separation de 
phase dans la partie superieure desdits comprimes. La resis- 
tance a la rupture de ceux-ci etait de 0,7 kg. 
Exemple 10. 

i 5 

On a melaxLge intimement 85 parties d'azide de strontium 
7 parties de nitrate de potassium et 5 parties de silicate 
d' aluminium synthetique Al^O^ (Si02)2 (dimensions de parti- 
cules : passage a travers un tamis de 254 mailles/2,54 cm) 
et on a moule le melange resultant en comprimes de la meme 
maniere que dans 1' exemple 8 sans aucune inflammation. 
La resistance a la rupture des comprimes etait de 1,2 kg. 
Le tableau 1 1 donne la sensibilite au f rottement et la 
sensibility au choc par chute d ' un marteau pour le melange , 
avant la formation des comprimes . 

On a effectue le meme essai de vibrations que dans 
1' exemple 8 et 0,4 % en poids des comprimes totaux est passe 
a travers un tamis de 20 mailles / 2,54 cm. 

De la m§me maniere que dans 1* exemple 8, on a gonfle 

le sac et on I'a ddploye , la duree requise jusqu'a ce que 

30 2 
la pression relative interne du sac atteigne 0,2 kg /cm 

etant de 27 millisecondes , tandis que la duree requise jus- 
qu*a ce que cette pression interne devienne maximale etait 
de 52 millisecondes. On a analyse quantitativement la quan- 
tite d*ions cyanure dans le residu de combuation et celle-ci 
35 etait d'au plus 0,2 p. p.m. 
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Exemple de ccmparaison 7. 

On a repete 1' exemple 10 pour obtenir des com- 
primes, excepte que I'onnfepas employe de silicate d'Eilumi- 
nium synthetique . Trois a quatre mouvements alternatifs 
^ de descente et de montee des pistons ont entraine une inflam- 
mation. Le tableau 1 1 donne la sensibilite au f rottement 
. et la sensibilite au choc par chute d'un marteau pour le 
melange pulverulent , avant la formation des comprimes, 
Exemple 11.. 

"•O On a intimement melange 85 parties d'azide de 

strontium , 7 parties de zirconium, 8 parties de perchlorate 
de potassium, 0,1 partie de tetra-oxyde de tri-plomb et 
du silicate de magnesium (connu sous la denomination 
commerciale "Hif iller Talc n^ 11", f abrique par Matsumura 

15 Industry Co., Limited) en une qa antite donnee dans le 

tableau 12, et on a moule chacun des melanges resultants en 
comprimes de la meme maniere que dans 1 ' exemple 8 ; Inapti- 
tude des melanges a la formation de comprimes ainsi que 
la resistance a la rupture de comprimes sent donnees dans 

20 le tableau 12. 

De la meme maniere que dans 1' exemple 8, le 
sac a ete gonfle et deploye , en utilisant des comprimes. 
La duree requise jusqu'a ce que la pression relative 
interne du sac atteigne 0,2 kg/cm , est donnee dans le 

25 * - tableau 12. 

Exemple de comparaison 8. 

On a repete 1' exemple 11 , excepte qu'on n*a 
pas utilise de silicate de magnesium ; les resultats sent 
donnes dans le tableau 12. 

Exemple 12. 
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On a intimement melange 80 parties d'azide 
de strontium, 7 parties d' aluminium, 13 parties d'oxyde 
ferrique, 3 parties de silicate aluminium Al^O^C 3102)2 
55 et du silicate de magnesium correspondant a diverses dimensions 
de particules (connu sous la denomination commerciale "Hifiller 
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Talc no 11"; fabrique par Matsumura Industry Co., Limited) 
en une quantite donnee dans le tableau 13, et on a moule 
chacun des melanges resultants en comprimes de la meme ma- 
niere que dans I'exemple 8. L' aptitude des melanges a 
former ces comprimes ainsi que la resistance a la rupture 
des comprimes resultants sont donnees dans le tableau 13- 
Exemple de comparaison 9- 

On a repete 1 ' exemple 12, except^ que l»onn'a 
pas employe.de silicate d* aluminium et de silicate de ma- 
gnesium. L* aptitude du melange a former des comprimes et 
la resistance a la rupture de ces comprimes sont donnees 
dans le tableau 13- 

Exemple 13* 

On a intimement melange 80 parties d'azide de 
baryum, 3,4 parties de bore , 16,6 parties de nitrate de 
potassium et du silicate de caagnesium - aluminium 
Al20^.MgO-2Si02-XH20 ; connu sous la denomination commer- 
ciale "Zeopan" , fabrique par Fuji Chemical Industry Co., 
Limited, en une qusintite donnee dans le tableau 14 et , de 
la meme maniere que dans 1' exemple 8, on a moule chacun 
des melanges resultants . en comprimes et on a utilise ces 
comprimes pour gonfler et deployer le sac. On a analyse 
quantitativement la quantite d'ions cyanure dans le re- 
sidu de combustion et celle-ci correspondait a la presence 
de traces. L* aptitude des melanges a donner des comprimes 
ainsi que la resistance a la rupture de ces comprimes sont 
donnees ^ns le- tableau 14. 

Exemple 14- 

On melange intimement 80 parties d'azide de 
baryum, 4 parties de bore , 16 parties de tetra-oxyde de 
tri-plomb, de I'hydroxyde de sodium en une quantite donnee 
dans le tableau 15 et 5 parties de silicate d' aluminium, 
et on moiile en continu chacun des melanges resultan'fe, en 
comprimes, avec la meme manhine rotative de fabrication 
de comprimes que dans 1* exemple 1 ; 1' aptitude des melanges 
a la formation de comprimes ainsi que la resistance a la 



2219918 



rupture de ces comprimes sont donnees dans le tableau 15- 

De la meme maniere que dans 1 * example 8 , en utili- 
sant des comprimes comprenant 5 parties d'hydroxyde de 
strontium, mais en utilisant une couche de toiles de fils 
5 d'acider inoxydable comme indique dans le tableau 16 au 
lieu de la couche indiquee dans le tableau 8, on a gonfle 
et deploye le sac. Les resultats sont donnes dans He tableau 
17. 

Exemple 15. 

10 

On a melange intimement , pendant 30 minutes, 

dans une machine de pulverisation et de melange du type 

Ishikawa, 85 parties d'azide de strontium, 3 parties de bore, 

12 parties de perchl orate de potassium, ICQ parties d*eau 

^ et le meme verre aqueux que dans 1* exemple 4, et on a fait 

passer chacun des melanges resultants a travers une toile 

en fils d*acier inoxydable de 40 mailles / 2,54 cm au 

moyen d*une spiule de caoutchouc , pourcibtenir des granules, 

a la suite de quoi ceux ci ont ete seches a 60^ C pendajit 

2 heures dans de I'air tres chaud. 

20 

Les granules ainsi obtenus ont ete moules en 
comprimes , de la meme maniere que dans 1' exemple 8. Les 
comprimes presentaient un lustre de surface et ils ont 
ete encore seches a 60° C ,* pendant 5 heures. La resistance 
a la rupture des comprimes resultanls est donnee dans le 

25 

tableau 8. 

On a gonfle et deploye le sac, de la meme maniere 
que dans 1' exemple 8, en utilisant des comprimes comprenant 
5 parties du verre aqueux, a la suite de quoi on a analyse le 
residu de combustion. Les resultats .sont donnas dans le 

30 

tableau 19. 

Exemple 16. 

On a melange intimement , pendant une heure, 
dans une machine de pulverisation et de melange du type 
55 Ishikawa , 80 parties d'azide de baryum, 5 parties de sili- 
ciuffii 3 parties de bore, 13 parties de nitrate de potassium, 
100 parties d'eau et un verre aqueux (connu sous la denomination 
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commerciale "N^ 1", fabrique par Takeda Chemical Co., Limited; 
pour lequel p=o, r/q=2,0 a 2,4 ) en une quantite dormee 
dans le tableau 21 , et on a fait passer chacun des melanges 
resultant a travers une toile de f ils en acier inoxydable 

5 de 40 mailles / 2,54 cm pour donner des granules , et 

on a fait secher ceux ci a 60° C, pendant 3 heures, dans de 
l*air tres chaud. 

De la m^me maniere que dans 1 ' exemple 8, on a mou- 
le les granules resultant en comprimes et on a utilise ces 

10 comprimes pour gonfler et deploy er le sac. La duree requise 
jusqu'a ce que la pression relative interne du sac atteigne 
0,2 kg/cm^ est donnee dans le tableau 20. La quantite d ' ions 
cyanure dans le recipient de combustion a et^ analyse quan- 
titativement et les resultats sent donnes dans le tableau 

15 20. 

Exemple .17- 

On melange intimement , dajis une machine de 
pulverisation et de melange du type Ishikawa, 90 parties 
d'aEide de strontium, 3 parties de poudre d' aluminium, 7 
parties de perchlorate de potassium, 100 parties d'eau et 
du chlorure de potassium, ainsi que le verre aqueux comme 
dans 1* exemple 16, en une quantite donnee dans le tableau 
21, et I'on fait passer chacun des melanges resultant a tra- 
vers une toile en fils d' acier inoxydable de 40 mailles /2,54cm 
pour obtenir des granules , ceux-ci etant ensuite seches 
a 60° c pendant 3 heures dans de I'air tres chaud. 

De la meme maniere que dans 1* exemple 8, on 
les granules resultant en comprimes et on utilise es comprimes 
pour gonfler et deployer le sac • La duree requise jusqu'a 
ce que la pression relative interne du sac atteigne 0,21^/cm^ 
est donnee dans le tableau 21 , 
Exemple 18. 

On melange intimement , pendant 30 minutes, dans 
une machine de pulverisation et de melange du type Ishika\e, 
80 parties d'azide de strontium , 16 parties de perchlorate 
de potassium, 4 parties de bore, 80 parties de toluene et 
0,5 partie (en tant que caoutchouc) d'une solution de 
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caoutchcute^se de siliccne ( denomination commerciale : "KE-45-RTV* 
fabrication par Shinetsu Chemical Co., Limited ) et on 
extrude le melange a travers une toile en filsd*acier inoxy- 
dable de 60 mailles / 2,54 cm , pour obtenir des granules, 

5 ceux etant ensuite s^ch^s a 50° C pendant 10 heures dans 
un dispositif de sechage a air tres chaud . 

On melange 100 parties des granules resultants avec 
du silicate de magnesium en une quantite doiinee dans le 
tableau 22 et on moule en continu chacun des melanges re- 

10 sultants en comprimes avec la meme machine rotative de 

fabrication de comprimes que dans I'exemple 1, L*aptitude 
du melange a donner des comprimes ainsi que la resistance 
a la rupture de ces comprimes sont donnees dans le tableau 22. 
De la meme maniere que dans l*exemple 8, on 

1 5 utilise les comprimes pour gonfler et deployer le sac 

et on recueille le residu de combustion dans le recipient 
de combustion, a la suite de quoi on analyse quantitativement 
la quantite d'ions cyanure, Les resultats sont doruies 
dans le tableau 22. 

20 Example 19- 

On melange xitimement, pendant 30 minutes, dans 
une machine de pulverisation et de melange du type 
Ishikawa, 90 parties d^azide de strontium, 2 parties de bore, 
8 parties de perchlorate de potassium, 5 parties du meme 
verre aqueux que dans I'exemple 16, 100 parties d'eau et 
3 parties de chacun des composes donnes dans le tableau 
23, et on fait passer chacun des melanges resultan-fea travers 
une toile en fils d*acier inoxydable de 40 mailles / 2,54 cm, 
pour donner des granules, a la suite de quoi on seche ces 
granules a 50 ° C pendant 3 heures dans un dispositif de 
sech^e. a air tres chaud. Les granules resultanis sont moules 
en comprimes d * un diametre de 5 mm et d*une epaisseur de 
3 mm par la meme machine rotative de fabrication de comprimes 
que dans I'exemple 1. 

De la meme maniere que dans I'exemple 8, on utilise 
les comprimes pour gonfler et deployer le sac et on recueille 
le residu de combustion dans le recipient de combustion,- a- la 
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suite de quoi on analyse quantitativement la quantite d*ions 
cyanure. Les resultats sont donnes dans le tableau 25- 
Exemple 20. 

On melange intimeaient 80 parties d'azide de baryum, 
unepartie de bore, 19 parties de tetra-oxyde de tri-plomb 
et du chlorure de potassium en one quantite donnee dans le 
tableau 24, et on moule chacun des melanges resultants en 
comprimes d*un diametre de 5 mm et d*une epaisseur de 3 mm 
avec la meme machine de fabrication de comprimes que dans 
1 ' exemple 1 . 

La resistance a la rupture des comprimes et 1' apti- 
tude des melanges a former des comprimds s ont donn^es dans 
le tableau 24. 

I/orsque le chlorure de potassium etait absent 
de la composition decrite plus haut, il etait impossible 
d*effectuer la formation des comprimes en raison de 1' inflam- 
mation au bout de 3 a 4 mouvements alternatifs de descente 
et de montee des pistons. La sensibilite au frottement et 
la sensibilite au choc par chute d'un marteau pour les 
melanges pulverulents , avant la formati-on des comprimes 
sont donnees dans le tableau 25. 

On a effectue le m^me essai de vibrations que 
dans 1' exemple 8 et on a obtenu un passage de 0,07 9^ 
en poids du total des comprimes a travers un tamis de 
20 mailles / 2,54 cm. 

Dans un recipient de combustion en fer, de forme 
cylindrique et d*une capacite de 140 cm^, dont la parol 
laterale etait perforee de 200 ouvertures circulaires de 
sortie de gaz d*un diametre de 3 mm, le cot^ externe de ladite 
parol laterale etant muni d'une couche de toiles en fils 
d'acier inoxydable, comme indique dans le tableau 8, on a 
introduit 200 g des comprimes contenant 5 parties de 
chlorure de potassium et deux tubes d * inflammation , chacun 
de ceux ci contenant la m§me composition d * inflammation 
que dans 1 ' exemple 8. Le recipient a ^te adapte dans un sac 
cylindrique plie, en polycaprolac tame ayant un vciime de 70 
litres , a la suite de quoi le sac a ^t^ gonfl^ et deploye de 
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ia meme maniere que dans I'exemple 6. La duree requise jusqu'a 
ce que la pression relative interne dans le sac atteigne 
0,2 kg/ cm etait de 28 millisecondes tandis que la duree 
requise pour que cette pression interne du sac atteigne 

5 sa valeur maximale etait de 60 millisecondes. 

On a ensuite demnnte le recipient de combustion et 
on a recueilli le residu de combustion, a la suite de quoi 
la quantite d'ions cyanure et de residu metallique ont 
ete analyses quantitativement . Les resultats sont' donnes 

10 dans le tableau 26. La composition du gaz du sac gonfle est 
donnas dans le tableau 27 - 

Le residu echappe dans le sac gonfle a travers la 
couche de toiles en fils d*acier inoxydable a ete mesure 
de la meme maniere que dans I'exemple 8, la quantite deter- 

15 minee etant de 18 mg. 

Exemple 21 . 



20 



90 par"^ies d'azide de strontium, 4 parties de 
zirconium, 6 parties de perchlorate de potassiiim et 5 parties 
de chacun des composes donnes dans le tableau 28 sont 
intimement melangees, chacun des melanges resultant etant 
moule , en continu, en comprimes d ' un diametre de 5 mm et 
d'une epaisseur de 3 mm par la meme machine de fabrication 
de comprimes a seu2 coup que precedemment . L' aptitude 

2^ des melanges a former des comprimes, la sensibilite au frotte- 
ment, et la sensibilite au choc par chute d • un marteau desdits 
melanges ainsi que la force de rupture des cqmprimes sont 
donnees dans le tableau 28. 

Lorsque les composes donnes dans le tableau 28 sont 
absents dans la composition decrite ci-dessus, il est presque 
impossible d^effectuer la fabrication des oomprimes en raison 
de I'l^ition survenant au bout de trois a quatre mouvements 
alternatifs de descente et de montee des pilons. 
Exemple 22. 

35 On melange intimement 90 parties d'azide de strontium, 

2 parties de bore, 8 parties de nitrate de potassium et de 
I'hydroxyde de strontium dans la quantite donnee dans le 
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tableau 29, et on moule chacun des melanges resultants en 
comprimes de ^ imn de diametre et d ' une epaisseur de 3 nun, 
de la meme maniere que dans I'exemple 20. L* aptitude des 
melanges a donner des comprimes et la force de rupture 

5 de ces comprimes sont donnees dans le tableau 29. 

Lorsque I'hydroxyde de strontium est absent dans 
la composition precitee, l*ignition se produit frequemment 
pendant la fabrication des comprimes et lorsque 1 'ignition 
ne se produit pas, il est impossible d'obtenir des comprimes 

10 de forme parfaite en raison de la separation de phase. 
Ezemple 23. 

On melange intimement 80 parties d'azide de sodium, 
6 parties de zirconium, 2 parties de silacim, 12 parties de 
perchlorate de potassium et du chlorure de strontium en une 
^5 quantite donnee dansle tableau 30. On moule chacun des me- 
langes resultanie en comprimes d ' un diametre de 5 mm et d'une 
epaisseur de 3 mm de la m§me maniere que dans 1.' exemple 20. 
L'aptitude des melanges a donner* des comprimes et la force 
de rupture de ces composes sont donnees dans le tableau 30. 

Dans les examples ci-dessus le nombre de nailles est 
donne en reference h. des tamis Tyler. La force de rup- 
ture (kg) d'un comprime est determinee par mise d 'un comprime 
entre deux plaques en direction de son diametre , compression 
du comprime au moyen d*une charge et mesure de la pression . 
^5 a la rupture. 

L'essai de sensibilite au choc par chute d'un oaarteau 
est effectue selon la methode decrite dans "Indu^ial Explosive 
Handhook" , publie en 1 966 par la Firme Japonaise industrial 
Explosive Society. 

L'essai de sensibility au frottement est effectu^ selon 
la methode decrite dans "Industrial Explosive Handbook" 
publie en 1966, au Japon, par la meme soci^te que ci-dessiE^ 
en utilisant une machine d'essai par frottement connue sous 
la denomination commerciale "BAM" . 
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Bien entendu, 1' invention n'est nullement limitee 
aux modes de realisation decrits et representes qui n'ont 
ete donnes qu*a titre d'exemple. En particulier, elle cocQprend 
tous les moyens constituant des equivalents techniques des 
moyens decrits ainsi que leurs combinaisons , si celles-ei 
sent executees suivant son esprit et mises en oeuvre dans 
le cadre des revendications qui suivent . 
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REVEUDICATIONS 

1 Composition productrice de gaz, caracterisee en ce 
qu'elle comprend : 

(I) au moins un azide metalliqae choisi dans le groupe 
forme par les azides de metaux alcalins, les azides de metaux 
alcalino-terreux et les hydroxy-azides metalliques de formule 
generale 

M(0H)^(N3)^ 

dans laquelle M represente le magnesium, le calcium, le stron- 
tium , le zinc, le bore, 1 » aluminiizm, le silicium, I'etain, 
le titane, le zirconium, le magnesium, le chrome, le cobalt 
ou le nickel ; (m + n ) representent une valence atomique 
de M ; et m et n representent chacun uxi nombre positif ; 

(II) au moins un agent oxydant ou une composition de 
combustion comprenant au moins un agent oxydant et au moins 
un agent reducteur ; et 

(III) au moins un compose choisi parmi : 

- les composes de formule 
20 ( Al^Oj ) p (M^O ) q ( SiO^) ^ . dH^O 

xians laquelle M represente le lithium, le sodium, le potassium 
le strontium, le magnesiim ou le calcium ; x est 1. ou 2 ; 
£ et 3^ representent zero ou un nombre' positif , respectivement , 
mais £ et £ ne sont pas simultanement zero ; r est un 
25 nombre posit^if ; et ^ est zero ou un nombre positif ; 

- le chlorure de potassium, le bromure de potassium, le 
chlorure de calcium, le bromure de sodium, le chlorure de 
strontium et 1* hydro xyde de strontixim ■; 

en une quantite d' environ 0,5 a. 30 parties en poids pour * 
30 100 parties en poids du total de 1' azide metallique 

(I) et de I'agent oxydant ou de la composition de combus- 
tion (II). 

2.- Composition selon la revendication 1 , caracterisee en 
ce que 1 'azide metallique est choisi dans le groupe forme par 
35 I'ar.ide de strontium, I'azide de baryum et 1 'azide de sodium. 
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3o- Composition selon la revendication 1 ou 2, caracterisee 
en ce que 1* agent oxydant est choisi parmi le perchlorate de 
lithiam, le perchlorate de potassiuin, le perchlorate d' ammonium, 
le perchlorate de sodium, le chlorate de potassium, le bromate 
de potassium , le nitrate de potassium^ le nitrate de baryuxn, 
le peroxyde de lithium, le peroxyde de sodium, le peroxyde de 
potassium, le peroxyde de baryum, le peroxyde de plomb, le 
bioxyde de manganese, I'oxyde ferrique, I'oxyde f erreux-f errique 

I'oxyde de plomb, le tri-oxyde de chrome et le tetra- 
oxyde de tri-plomb, 

4«- Composition selon I'une des revendications precedentes, 
caracterisee en ce que 1' agent r^ducteur est choisi dans le 
groupe forme par le zirconi urn, le magnesium, le bore, 1 • alvuninium , . 
le Bilicium, le f erro-silicium, le titane et le manganese* 

5. - Composition selon I'une des revendications precedentes, 
caracterisee en ce que le compost de formule 

(Al202)g^(M^O)g^(Si(^^.sH20 est choisi parmi les composes de 
formule (Na20)^(Si02)^.sH20 ; (K^O) ^( SiO^)^. bH^O ; 

(Li20)^(Si02)^ .sH^O ; (Al203)p ( SiO^) ^. sH^O ; (MgO) qCSiO^)^. sH^O ; 
^^2°3^p(^^q(S^02^r-^^2^ ' (Al203)p(K20) Si02)^. sHgO ; 
^^2S)p(^^2^)q(Si02)^.sH20 et (Al203)p(CaO)q(Si02)^.Bll20 
dans lesquelles ^ et r representent chacun un nombre positif, 

6. - Precede de preparation d 'articles moules par compression 
susceptibly de produi- e un gaz, ce precede comportant 
application de la composition selon I'une quelconque des reven- 
dications 1 a 5 et.etant caract^rise en ce qu'il consiste a 
ajouter 7 a 300 parties en poids d'eau a environ 100 parties 

en poidsde ladite composition, k mettre le melange resultant 
sous forme de granules, a s^cher ces granules et a soumettre 
les graniiles seches a un moulage pax compression, 

7. - Precede selon la revendication 6, caract^rise en 

ce qu'on emploie, en m&me temps que I'eau, environ 7 a 300 parties 
en poids d*un milieu organique soluble dans ou miscible a I'eau 
et choisi dans le groupe forme par les alcools aliph^tiques 
ayant 1 a 6 atomes de carbone, les cetones aliphatiques ayant 
3 a 5 atomes de carbone et les ethers aliphatiques ayant 2 a 5 
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atomes de car bone. 

8. - Proced^ selon la revendication 7, caracterise 

en ce que la composition productrice de gaz pr^oitde contient 
environ 0,5 k 5 parties en poids d'un compose alcalin choisi 
dans le groupe forme par I'hydroxyde de lithiuin, I'hydroxyde 
de sodium, I'hydro^de de potassium, I'hydroxyde de strontium 
I'hydroxyde de baryum, le carbonate de lithium, le carbonate ' 
de sodium, le carbonate de potassium, le carbonate de 
strontium, le bicarbonate de lithium, le bicarbonate de 
sodium et le bicarbonate de potassium. 

9. - Article moulS3 obtenus.par le precede selon I'une 
des revendications 6 a 8. 



